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Beschreibung 

PIgmentzusammensetzungen aus gelbem Disazopigment und organischem 
Pigment 

Die Erfindung betriffl Pigmentzusammensetzungen aus einem gelben 
Disazopigment und einem organischen Orange-, Rot- oder Violetplgment und iiire 
Verwendung zum Fdrben von liociimolelcularen Materialien. 

Beim Einsatz von Plgmenten zum Farben von hoctimoieicularen organisclien 
Materialien werden hohe Anforderungen an die anwendungstechnischen 
Elgenschaften der Pigmente gestellt. wie lelchte DIsperglerbarkeit, 
anwendungsgerechte FlleBfahigkeit der Lacke, hohe Farbstarke, 
Oberiacklerechtheit, Losemittelechtheit, Bestandigkelt gegen Alkali und SSure, 
Licht- und Wetterechtheiten und Reinheit des Farbtons. AuBerdem ist eine 
m3glichst universelle EInsetzbarkeit zum FSrben von anderen hochmolekularen 
Systemen. wie beispielsweise von Kunststoffen und Druckfarben, wQnschenswert. 
l-lier kommen weitere teilweise auch an Lacke gestellte Anforderungen hinzu, wie 
beispielsweise hohe Echtheiten wie Ausblutechtheit und l-litzestabiiitaten. Bei 
Laoken und Druck^rben wird die Einsetzbarkeit sowohl In wasser- als auch in 
I6semitteibasierenden Systemen gewQnscht. Der Trend bei der Herstellung von 
Pigmentsuspensionen geht hin zu hohen Pigmentkonzentrationen, daher werden 
hochpigmentierte Lack- und Druckfarbenkonzentrate oder Mahlgiiter (mill base) 
mit dennoch niedriger VIskositat gefordert. Weitere Einsatzgebiete von Pigmenten 
Bind beispielsweise elektrophotographische Toner, Tinten, Farbfilter, oder 
Pulverlacke, die Jewells ihre zusdtzlichen. spezieilen Anforderungen haben. 

Die JP 2003-232914 ofTenbarf Rgmentzusammensetzungen entiiaitend C.I. 
Pigment Yellow 214. 

Durch die Eigenfarbe der Pigmente lassen sich die meisten Farbtdne nur durch 
Mischen zweier oder mehrerer Pigmente erzielen. Bel gewissen Farbtfinen, 
besonders bei orangen Farbtdnen, und auch beim Einsatz einer Komponente in 
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niedrigen Mengen zum EInstellen des Farbtons, genOgen die bekannten L5sungen 
nicht alien Anforderungen. 

Es bestand ein Bedarf an Pigmentzusammensetzungen, die Naciiteile belonnter 
Pigmentzusammensetzungen QbenArinden und die den oben genannten 
Anforderungen genOgen. 

Gegenstand der Erfindung sind Pigmentzusammensetzungen, enthaitend eIn 
Disazopigment der Formei (I), 



und ein oder mehrere, z.B. ein. zwei oder drei, Pigmente aus der Gruppe der 
organischen Orange-, Rot- und Vioietpigmente. 

Als organisches Orange- und Rotpigment in der erfindungsgemafien 
Zusammensetzung l<ommen C.I. Pigment Orange 5, 13, 14, 16, 34, 36, 38, 42, 43, 
48, 49, 51, 61, 62, 64, 67, 68. 69, 71, 72, 73, 74; C.I. Pigment Red 1, 2, 3, 4, 5, 7. 
9, 12, 14, 23, 38. 41, 42, 48, 48:1. 48:2, 48:3, 48:4, 48:5. 48:6. 49, 49:1, 51:1, 
52:1, 52:2. 53, 53:1, 53:3. 57, 57:1. 57:2, 57:3. 58:2, 58:4. 63:1, 81, 81:1, 81:2, 
81:3, 81:4. 81:5, 81:6, 88, 112, 122, 123, 144, 146. 148, 149, 150, 166, 168, 169, 
170, 175, 176. 177. 178, 179, 184, 185, 187, 188, 190. 192, 194, 200, 200:1, 202, 
206, 207. 208, 209, 210, 214,216. 220, 221, 224, 242, 246, 247, 251, 253, 254. 
255. 256. 257, 260, 262, 264, 270, 272; C.I. Pigment Violet 19 in Frage. 

Bevorzugte organische Rotpigmente sind C.I. Pigment Red 7, 12, 14, 41, 48:1, 
48:2. 48:3. 48:4. 81:1. 81:2. 81:3. 122. 146, 168, 177, 178, 179. 184, 185, 187. 
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200, 202, 206, 207. 208, 209, 210, 246, 254, 255, 257. 264, 272, Insbesondere 
C.I. Pigment Red 122, 168, 177. 178, 179, 202. 209, 254. 265. 257, 264. 272. 

Bevorzugte organlsche Orangepigmente sind C.I. Pigment Orange 43. 64. 71 und 
73. 

Bevorzugtes organisches VIoletplgment 1st das C.I. Pigment Violet 19 In der 
gamma-Kristallmodifikation. 

In den erfindungsgemaUen PIgmentzusammensetzungen kann das Disazoplgment 
der Formel (I) und das organlsche Orange-, Rot oder VIoletplgment ein 
gemeinsames Kristallgitter ausbilden, belspielsweise in Form von festen Ldsungen 
Oder Mischkristalien. 

MIt den erUndungsgemaHen PIgmentzusammensetzungen lassen sich Farbt6ne 
von gelbstlchlgen Rot Qber Orange zu rotstlchlgem Gelb erzlelen, sle sInd 
besonderes fQr Farbtone Im gelbstlchlgen Rot und Im Orange-Berelch von 
Interesse. 

In den erflndungsgemdlton PIgmentzusammensetzungen kann das 
Gewlchtsverhditnis Disazoplgment der Fomriel (I) zu organlschem Orange-. Rot- 
oder VIoletplgment (0,1 zu 99,9) bis (99,9 zu 0.1), bevorzugt (1 zu 99) bis (99 zu 
1), besonders bevorzugt (5 zu 95) bis (95 zu 5) und Insbesondere (10 zu 90) bis 
(90 zu 10). betragen. 

Die erfindungsgem3(len PIgmentzusammensetzungen kdnnen auf verschledene 
Welse hergestellt werden, belspielsweise durch Mischen der trockenen 
Komponenten In Granulat- oder Pulverform vor oder nach einer Mahlung, durch 
Zugabe der einen Komponente in feuchter zur anderen Komponente In feuchter 
Oder trockener Form, belspielsweise durch Mischen der Komponenten In Form der 
feuchten Presskuchen. 

Das Mischen kann belspielsweise durch Acidpastlng. Acldswelling, durch eine 
Mahlung In trockener Form, In feuchter Form, belspielsweise eIne Knetung, oder In 
Suspension erfolgen, oder durch eine Komblnation dleserVerfahren. Die Mahlung 



wo 2005/049737 



4 



PCT/EP2004/012788 



kann unter Zusatz von Wasser, Ldsemittein, S3uren Oder Mahlhilfsmittein wie Salz 
durchgefuhrt werden. 

Das Mischen kann auch durch Zugabe der einen Komponente zur anderen 
Komponente wShrend des Herstellungsprozess der letzteren Komponente 
erfolgen. 

Der Herstellprozess des Disazopigments der Formel (I) umfasst das Diazotieren 
des zugrundellegenden aromatlschen Amins zum Diazoniumsaiz, ggf. das Ldsen 
und ggf. das Fallen der zugrundeliegenden Kupplungskomponente, das Mischen 
der beiden Reaktionspartner Diazoniumsaiz und Kupplungskomponente, wobei die 
Kupplungskomponente zum Diazoniumsaiz Oder umgekeiirt zugegeben werden 
kann oder auch eine kontinuieriiche Azokupplung, ggf. in einem Mikroreaktor, 
durchgefQhrt werden kann. Die entstandene Kuppelsuspension kann einer 
Nachbehandlung, beispielsweise nach Zugabe von Ldsemittel, unter erh&hter 
Temperatur und/oder Druck unterworfen werden. Der Herstellprozess um^sst des 
weiteren die Isolierung des Kuppelprodukts und ggf. eine Nachbehandlung des 
Kuppelprodukts In einem w3ssrigen, wSssrig-organischen oder organischen 
Medium unter erhShter Temperatur, ggf. unter Druck, mit anschiieUender 
Isolierung des Azopigments als Presskuchen und seine Trocknung und ggf. eine 
Mahlung eines Granulats zu Pulver. 

Wenn das organlsche Orange- oder Rotplgment ein Azopigment 1st, entspricht der 
Herstellprozess dem oben beschriebenen. 

1st das organische Orange-. Rot oder Violetpigment ein polycyclisches Pigment, 
geschieht die Zugabe des Disazopigments der Formel (I) gewdhnlicher Weise, 
nachdem die chemische Synthese des Ringsystems des organischen Orange-, 
Rot- Oder Violetpigments abgeschlossen ist. da diese meist unter 
Reaktionsbedingungen geschieht, die zu einer Zersetzung des Disazopigments 
der Formel (I) fUhren konnen. Nach der chemischen Synthese wird das organlsche 
Orange-, Rot- oder Violetpigment gegebenenfalls einer Zerkleineruhg unterzogen, 
beispielsweise durch Acidpasting, Acidswelling, Trod<en- oder Nassmahlung. Die 
erhaltenen feinkristallinen oder bei der Synthese feinkristallin anfallenden 



wo 2005/049737 



5 



PCT/EP2004/012788 



organischen Orange-, Rot- und VIoletpigmente werden meist einer 
Nachbehandlung, im allgemeinen als Finish bezeichnet, unterworfen, 
beispielsweise in Wasser und/oder Losemlttein und meist unter erhShter 
Temperatur und ggf. erhohtem Druck. 

Bel der Trocknung kOnnen die bekannten Trockenaggregate zum Einsafz 
kommen, wie Trockenschranke, Schaufelradtrockner, Taumeltrockner, 
Kontakttrockner und insbesondere Splnflash- und SprQhtrockner. Durch die Wahl 
eines geeigneten Trockenaggregates kOnnen auch staubarme und rieselfdhige 
Puiver Oder Granulate erzeugt werden. 

Bevorzugt werden die Pigmentzusammensetzungen durch IVIahlung der 
Komponenten in trockener Form, in feuchter Form Oder in Suspension hergestellt, 
insbesondere durch Salzknetung der Komponenten. 

Werden Pigmentzusammensetzungen in transparenter Form gewunscht, sollte die 
spezifische Oberflache Qber 40 m^/g liegen, bevorzugt von 40 bis 180 m^/g, 
insbesondere 60 bis 160 m^/g. Der bevorzugte Herstellungsprozess hierfQr ist die 
Salzknetung. 

Bel der Herstellung der erfindungsgemdfien Pigmentzusammensetzungen kdnnen 
weitere Farbmittel zum Nuancieren und Hilfsmlttel eingesetzt werden, wie 
beispielsweise Tenside, nichtpigmentdre und pigmentSre DIspergiermlttel, 
Fullstoffe, Stellmittel, Harze, Wachse, Entschaumer, Antistaubmittel, Extender, 
Antistatika, Konservierungsmittel, TrocknungsverzOgerungsmittel, Additive zur 
Steuerung der Rheologie, Netzmittel, Antioxidantien, UV-Absorber, 
Lichtstabilisatoren, Bindemittel, beispielsweise die Bindemittel des Systems, in 
dem die erflndungsgemafie Pigmentzusammensetzung eingesetzt werden soil, 
Oder eine Kombinatidn davon. Nuanclerkomponenten werden ubilcher Weise in 
Mengen bis zu 10 Gew.-% und Hilfsmlttel bis zur zehnfachen Menge, Jewells 
bezogen auf die Gesamtmenge DIsazopigment der Formel (1) und organlsches 
Orange-, Rot* oder Violetpigment, eingesetzt. Es kOnnen Jedoch in 
Ausnahmefailen auch hohere Mengen vorkommen. Die Zugabe der Hilfsmlttel und 
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der Nuancierfarbmittel kann zu einem bellebigen Zeitpunkt im Verfahren 
geschehen. 

Mit FQIIstoffen bzw. Extendern sind eine Vielzahl von Substanzen gemad DIN 
55943 und DIN EN 971-1 gemeint, beispielswelse die verschledenen Typen von 
Talk, Kaolin, Glimmer, Dolomit, Kalk, Titandioxld, Zinksulfid, Lithopone Oder 
Bariumsulfat. Dabei hat sich die Zugabe besonders vor einer Mahlung der 
erfindungsgemaBen Pigmentzusammensetzung bewShrt. 

Die erfindungsgemalien Pigmentzusammensetzungen konnen als vorzugswelse 
wassriger Presskuchen oder Feuchtgranulat zum Einsatz kommen, in der Regel 
handelt es sich jedoch urn feste Systeme von rieselfahiger, pulverformiger 
Beschaffenheit oder um Granulate. 

Die erfindungsgemSl^en Pigmentzusammensetzungen lessen sich zum 
Pigmentieren von hochmolekularen organischen Materialien naturiicher oder 
synthetischer Herkunft einsetzen, beispielsweise von KunststofFen, Harzen, 
Lacken, Anstrichfarben, elektrophotographischen Tonem und Entwicklem, 
Elektretmaterialien, Farbfiltern sowie von Tinten, Druck^rben und Saatgut. 

IHochmolekulare organische iVIaterialien, die mit den erfindungsgemdHen 
Pigmentzusammensetzungen plgmentiert werden konnen, sind beispielsweise 
Celluloseverbindungen, wie beispielsweise Celluloseether und -ester, wie 
Ethylcellulose, Nitrocellulose, Celluloseacetate oder Celluiosebutyrate, naturliche 
Bindemittel, wie beispielsweise Fettsauren, fette Ole, Harze und deren 
Umwandlungsprodukte, oder Kunstharze, wie Polykondensate, Polyaddukte, 
Polymerisate und Copolymerisate, wie beispielsweise Aminoplaste, insbesondere 
Harnstoff- und Melaminfonmaldehydharze, Alkydharze, Acrylharze, Phenoplaste 
und Phenolharze, wie Novolake oder Resole, Hamstoffharze, Polyvinyle, wie 
Polyvlnylalkohole, Polyvinylacetale, Polyvinylacetate oder Polyvinylether, 
Polycarbonate, Polyolefine, wie Polystyrol, Polyvinylchlorid, Polyethylen oder 
Polypropylen, Poly(meth)acrylate und deren Copolymerisate, wie 
Polyacrylsaureester oder Polyacrylnitrile, Polyamide, Polyester, Polyurethane, 
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Cumaron-lnden- und Kohlenwasserstoffharze, Epoxidharze, unges§ttigte 
Kunstharze (Polyester, Acrylate) mit den unterschiedlichen Hartemechanismen, 
Wachse, Aldehyd- und Ketonharze, Gummi, Kautschuk und seine Derivate und 
Latices, Casein. Sllikone und Silikonharze; einzein Oder In Miscl^ungen. 
Dabel splelt es kelne Rolle, ob die enwahnten hochmolekularen organischen 
Verblndungen als plastische Massen, Schmelzen oder In Form von 
SplnnlOsungen, Dispersionen, Lacken, Anstrichstoffen oder Druckfarben vorllegen. 
Je nach Venwendungszweck erwelst es sich als vorteilhaft. die 
erfindungsgemaUen PIgmentzusammensetzungen als Blend oder In Form von 
Pr§parationen oder Dispersionen zu benutzen. 

Es 1st auch moglich, die Pigmentzusammensetzung erst be! der Einarbeitung in 
das hochmolekulare organische Medium herzustellen. 

Ebenfalls Gegenstand der Erfindung ist daher ein hochmolekulares organisches 
Medium, enthaltend eine ^rberisch wirksame Menge einer erfindungsgemdfien 
Pigmentzusammensetzung. 

Bezogen auf das zu pigmentierende, hoclimolekulare organische Material set2l 
man die erfindungsgemSBen PIgmentzusammensetzungen meist in eIner Menge 
von 0.01 bis 

30 Gew.-%, vorzugswelse 0,1 bis 15 Gew.-%, eIn. 

Es Ist In manchen Fallen auch moglich, anstelle einer gemahlenen und/oder 
gefinishten erfindungsgemSUen Pigmentzusammensetzung ein entsprechendes 
Crude mit einer BET-Oberfiache von grSBer als 2 m^/g, bevorzugt grSBer als 5 
m^/g, einzusetzen. Dieser Cmde kann zur Herstellung von Farbkonzentraten in 
flQsslger oder fester Form in Konzentrationen von 5 bis 99 Gew.-%, allein oder 
gegebenenfalls In Mischung mit anderen Crudes oder Fertigpigmenten, venwendet 
werden. 

Die erflndungsgema&en PIgmentzusammensetzungen sind auch geeignet als 
Farbmittel In elektrophotographischen Tonem und Entwicklem, wie belsplelswelse 
Ein- Oder Zweikomponentenpulvertonem (auch EIn- oder Zweikomponenten- 
Entwlckler genannt), Magnettoner, FIQsslgtoner, Polymerlsatlonstoner sowie 
Spezlaltoner. 
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Typische Tonerbindemittel sind Polymerisations-. Polyadditions- und 
Polykondensatlonsharze, wie Styrol-, Styrolacrylat-, Styrolbutadien-, Acrylat-, 
Polyester-, Phenol-Epoxidharze, Polysulfone, Polyurethane, einzein oder in 
Kombination. sowie Polyetliylen und Polypropylen, die noch weitere Inlialtsstoffe, 
wie Ladungssteuemilttel, Wactise oder FlleRhilfsmittel, enthalten l^dnnen oder im 
nacliliinein mit diesen Zusdtzen modifiziert werden. 

Des welteren sInd die erfindungsgemSBen Pigmentzusammensetzungen geeignet 
als Farbmittel in Puivem und Pulverlaclcen, insbesondere In trlboelektrisch oder 
elelctrokinetisch versprOhbaren Pulverlacken, die zur OberflSchenbeschiclitung 
von Gegenstanden aus beispielsweise Metali. Holz, Kunststoff, Glas, Keramik, 
Beton, Textilmaterial, Papier oder Kautscfiuk zur Anwendung kommen. 
Als Pulveriackharze werden typischerweise Epoxldharze, carboxyl- und 
hydroxylgruppenhaltige Polyesteriiarze, Polyurethan- und Acrylharze zusammen 
mit Qbliclien HSrtem eingesetzt. Auch Kombinationen von Harzen finden 
Verwendung. So werden beispielsweise iiSufig Epoxldharze in Kombination mit 
carboxyl- und hydroxylgruppenhaltigen Polyesterharzen eingesetzt. Typische 
HSrterkomponenten (in AbhSngigkeit vom Harzsystem) sInd beispielsweise 
Saureanhydride, Imidazole sowie Dicyandiamid und deren Abkdmmlinge, 
verkappte Isocyanate, Bisacylurethane, Phenol- und Melaminharze, 
Triglyddyllsocyanurate, Oxazoline und Dicarbonsduren. 

AuBerdem sind die erfindungsgemaBen Pigmentzusammensetzungen als 
Farbmittel in Ink-Jet Tinten auf wassriger und nichtwassriger Basis sowie In 
solchen Tinten, die nach dem Hot-melt-Verfahren arbeiten, geeignet. 
Ink-Jet-Tinten enthalten im allgemelnen insgesamt 0.5 bis 15 Gew.-%. 
vorzugsweise 1 ,5 bis 8 Gew.-%, (trocken gerechnet) einer oder mehrerer der 
erfindungsgemaBen Pigmentzusammensetzungen. 

Mikroemulsionstinten basieren auf organischen Ldsemittein, Wasser und ggf. 
einer zusatzlichen hydrotropen Substanz (Grenzfldchenvemiittler). 
Mikroemulsionstinten enthalten im allgemelnen 0.5 bis 15 Gew.-%. vorzugsweise 
1.5 bis 8 Gew.-%, einer oder mehrerer der erfindungsgemaBen 
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Pigmentzusammensetzungen. 5 bis 99 Gew.-% Wasser und 0,5 bis 94,5 Gew.-% 
organisches L6sungsmittel und/oder hydrotrope Verbindung. 
"Solvent based" Ink-Jet-Tinten enthalten vorzugsweise 0,5 bis 15 Gew.-% einer 
Oder mehrerer der erfindungsgemSBen Pigmentzusammensetzungen, 85 bis 99,5 
Gew.-% organisches L5sungsmittel und/oder hydrotrope Verbindungen. 
Hot-IVIelt-Tlnten basieren melst auf Wachsen, FettsSuren, Fettalkoholen Oder 
Sulfonamiden, die bei Raumtemperatur fest sind und bei En«§rmen flQssig 
werden, wobei der bevorzugte Schmelzbereich zwischen ca. 60°C und ca. 140°C 
liegt. Hot-IVIelt Ink-Jet-TInten bestehen z.B. im wesentlichen aus 20 bis 90 Gew.-% 
Wachs und 1 bis 10 Gew,-% einer oder mehrerer der erfindungsgemdHen 
Pigmentzusammensetzungen. Weiterhin konnen 0 bis 20 Gew.-% eines 
zusatziichen Polymers (als "Farbstoifl6ser"), 

0 bis 5 Gew.-% Dispergierhilfsmittel, 0 bis 20 Gew.-% Viskositatsveranderer, 0 bis 
20 Gew.-% Plastifizierer. 0 bis 10 Gew.-% Klebrigkeitszusatz, 0 bis 10 Gew.-% 
Transparenzstabilisator (verhindert z.B. Kristallisatlon der Wachse) sowie 0 bis 
2 Gew.-% Antioxidans enthalten sein. 

Weiterhin sind die erfindungsgemalien Pigmentzusammensetzungen auch als 
Farbmittei fOr Farbfilter, sowohl ftir die additive wie auch fQr die subtraktive 
Farberzeugung, wie beispielsweise in elektro-optischen Systemen wie 
Femsehbildschinnen, LCD (liquid crystal displays), charge coupled devices, 
plasma displays oder electroluminescent displays, die wiederum aktlve (twisted 
nematic) oder passive (supertwisted nematic) ferroelectric displays Oder light- 
emitting diodes sein konnen, sowie als Farbmittei fQr elektronische Tinten 
(„electronic Inks" bzw. „e-inks") oder ^electronic paper" („e-paper") geeignet. 
Bei der Herstellung von Farbfiitem, sowohl reflektierender wie durchsichtiger 
Farbfilter, werden Pigmente in Form einer Paste oder als pigmentlerte 
Photoresists In geeignisten Bindemittein (Acrylate, Acrylester, Polyimide, 
Polyvlnylalkohole, Epoxide, Polyester, Melamine, Gelantine, Caselne) auf die 
jeweiligen LCD-Bautellen (z.B. TFT-LCD = Thin Film Transistor Liquid Crystal 
Displays oder z.B. ((S) TN-LCD = (Super) Twisted Nematic-LCD) aufgebracht. 
Neben einer hohen Thenmostabllitat 1st fQr eine stabile Paste bzw. einem 
pigmentierten Photoresist auch eine hohe PIgmentreinheit Voraussetzung. . 
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DarQber hinaus konnen die pigmentierten Color Filter auch durch Ink Jet- 
Druckverfahren oder andere geeignete Druckverfahren aufgebracht werden. 

Die erfindungsgemaiJen Pigmentzusammensetzungen zeichnen sicli aus durcli 
ihre hervorragenden colorlstischen und rheologischen Eigenschaften, 
insbesondere hohe Flockungsstabilitat, leichte DIspergierbarkelt, gute Rheologie, 
hohe Farbstarke und SStligung (Chroma). Sie sind in vieleii Anwendungsmedien 
leicht und bis zu hohen Felnheiten dispergierbar. Solche Pigmentdispersionen 
zelgen hervorragende rheologische Eigenschaften selbst bei hoher Pigmentierung 
der Lackfarbenkonzentrate. Auch die anderen oben erwahnten Eigenschaften wie 
beisplelsweise Glanz, Oberlacklerechtheit, Losemittelechtheit. Alkaliechtheit. Licht- 
und Wetterechtheiten und hohe Reinhelt des Farbtons sind sehr gut. AuBerdem 
lassen sich mit den erfindungsgemaBen Pigmentzusammensetzungen FarbtSne 
im gelbstichigen Rot- und im Orange-Bereich erzielen, die beim Einsatz in 
Farbfiltem gefragt sind. Hier sorgen sie fQr sehr guten Kontrast. Sie kSnnen mit 
hoher Reinheit und niedrlgen Gehalten an lonen hergestellt werden. Je nach 
Anforderung kGnnen Pigmentzusammensetzungen mit hoher oder niedriger 
speziflscher Oberfl§che, mit deckenden oder transparenten VolltSnen hergestellt 
werden. Die erfindungsgemSlien Pigmentzusammensetzungen zeigen auch dann 
noch hervon-agende Eigenschaften, wenn die eine Komponente, insbesondere 
das gel be DIsazopigment der Forme! (I), nur In relativ niedrigen Mengen zum 
Abtonen eingesetzt wird. 

Zur Beurteilung der Eigenschaften der Pigmente auf dem Lacksektor in 
wasserfreien, lasemittelbasierenden Lacksystemen wurden aus der Vielzahl der 
bekannten Lacke ein Alkyd-Melaminharz-Lack auf Basis eines mittelSligen 
Alkydharzes und eines butanolveretherten Melaminharzes (AM) ausgewShlt. 

Zur Beurteilung der Eigenschaften der Pigmente auf dem Lacksektor in wSssrigen 
Lacksystemen wurde aus der Vielzahl der bekannten Lacksysteme ein wSssriger 
Lack auf Polyurethanbasis (PUR) ausgewShlt. 

Die Bestlmmung der coloristischen Eigenschaften erfolgte nach DIN 55986. 
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Die Rheologie des Mahlguts nach der Dispergierung (mlllbase-RheoIogie) wurde 
visuell anhand der folgenden fiinfstufigen Skala bewertet. 

5 dOnnflQssig 
4 flQssig 
3 dickfldssig 
2 leicht gestockt 
1 gestockt 

Die Bestimmung der Oberlacklerechthelt erfolgte nach DIN 53221. 
Die Bestimmung der ViskosltSt erfolgte nach dem VerdOnnen des Mahlguts auf die 
Pigmentendkonzentration mit dem Viskospatel nach Rossmann, Typ 301 der 
Firma Erichsen. 

In den folgenden Beisplelen bedeuten Prozentangaben Gewichtsprozente und 
Telle Gewichtstelle, sofem nicht anders angegeben. Das Disazopigment der 
Fonnel (I) wurde gemSIS DE 100 45 790 A1, Belspiel 2. hergestellt. 

Belspiel 1 

18 g C.I. Pigment Red 177 und 12 g Disazopigment der Fomnel (I) werden 
mechanisch gemischt. 

Die Pigmentzusammensetzung iiefert im AM-Lack farbstarke Lackiemngen mit 
rotstichig-orangem Farbton. 

Belspiel 2 

90 g Natriumchlorid, 9 g C.I. Pigment Red 177, 6 g Disazopigment der Formel (I) 
und 17 ml DIethylenglykol werden 8 h bei 40°C geknetet. Die Knetmasse wird in 
200 ml wassriger Salzsaure 5 gew.-%ig 2 h bel 40''C geriihrt, die Suspension wird 
filtriert, der Presskuchen salzfrei gewaschen und bei 80°C getrocknet. 
Die Pigmentzusammensetzung Iiefert im AM-Lack farbstarke Lackierungen 
rotstichig-orangem und reinem Farbton. Der Vollton 1st transparent. 
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Beispiele 3 bis 8 



Folgende Mischungen wurden hergestellt: 





Bsp. 3 


Bsp. 4 


Bsp. 5 


Bsp. 6 


Bsp. 7 


Bsp. 8 


Disazopigment der Formel (i) 


3g 


6g 


26.4 g 


21 g 


9g 


18 g 


P.0.43 


26,4 g 








18 g 




P.R.168 








4.5 g 






P.R.179 






0,6 g 








P.R.209 










3g 




P.V.19 




4,5 g 










P.R.122 






3g 








P.0.62 




19.5 g 










P.0.36 












7,5 g 


P.R.188 








3g 






P.R.170 


0.6 g 












P.R.264 








1,5 g 




4,5 g 



im AM-Lack werden farbstarke Lacklerungen erhalten m|t orangen bis gelbstichlg- 
roten Farbt&nen. 



Beispiel 9 

25 g C.I. Pigment Red 254. 4 g C.I. Pigment Red 177 und 1 g Disazopigment der 
Fomnel (I) werden mechanisch gemischt. 

Im AM-Lack werden farbstarke Lacklerungen erhalten mit gelbstichig-rotem 
Farbton und hohem Glanz. die VIskositdt des Lacks ist niedrig. 

Beispiel 10 

90 g Natriumchlorid, 12,5 g C.I. Pigment Red 254, 2 g C.I. Pigment Red 177, 0,5 g 
Disazopigment der Formel (I) und 24,5 ml Diethylenglykol werden 8 h bel 40°C 
geknetet. Die Knetmasse wird in 200 ml w3ssriger SalzsSure (5 gew.-%ig) 2 h bei 
40°C gerUiirt. die Suspension wird filtriert, der Presskuchen salzfrei gewaschen 
und bei 80°C getrocknet. 
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Die PIgmentzusammensetzung liefert im AM-Lack farbstarke, transparente 
Lackierungen mit gelbstichig-rotem Farbton und hohem Glanz, die Viskositat des 
Lacks ist niedrig. 

BeispielUa 

450 g Natriumchlorid, 76 g Disazopigment der Formei (I), liei^esteilt gemSH 
DE 100 45 790 A1 Beisplel 2, und 1 10 ml Diethylenglykol werden 8 li bei 85°C 
geknetet. Die Knetmasse wird in 4 Liter wSssriger Schwefels3ure 5 gew.-%ig 2 h 
bei 40°C geriihrt, die Suspension wird filtriert, der Presskuchen salzfrei 
gewaschen und bei SCC getrocknet. Es werden 74 g Disazopigment der Fomnel 
(I) erhalten. 

Belspiei 11b 

18 g C.I. Pigment Red 254 und 2 g Disazopigment der Formei (I), liergestellt 
. gemaH Beispiel 11a, werden meclianisch gemisclit. 

Belspiei 12 

15 g C.I. Pigment Red 254, 3 g C.I. Pigment Red 264 und 2 g Disazopigment der 
Fomnel (I), hergestellt gemaa Beispiel 11a, werden mechanisch gemischt. 

Beispiel 13 

90 g Natriumchlorid. 1 1 ,25 g C.I. Pigment Red 254, 2,25 g C.I. Pigment Red 264, 
1,5 g Disazopigment der Formei (I), hergestellt gemafi Beispiel 11a, und 24 ml 
Diethylenglykol werden 6 h bei 40''C geknetet. Die Knetmasse wird in 500 ml 
wassriger Schwefelsaure (5 gew.-%ig) 2 h bei 40^ gerOhrt, die Suspension wird 
filtriert, der Presskuchen salzfrei gewaschen und bei 80°C getrocknet. 

PrOfung fOr Color-Filter 

Herstellung eines Test-Color Filters: 
Es wird zun3chst eine Color Filter-Paste hergestellt, die aus 
PIgmentzusammensetzung. Bindemittel, Losemittel und DispergierhiHsmittel nach 
folgender Rezeptur besteht 
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77Gew.-% 1-Methoxy-2-propylacetat 
10Gew.-% Styrolacrylpolymer 
10 Gew.-% Pigmentzusammensetzung; und 
3 Gew.-% Dispergierhilfsmittei. 

Die vorstehende Mischung wlrd mit Zirkonkugein (0 0,5-0,7 mm) in einem Paint 
Sliaker fQr 2 Stunden dispergiert. Die Dispersion wird anschlieOend filtriert. Die 
dabei ertialtene Color Filter-Paste wird auf ein Glassubstrat mittels Spin Coater 
aufgetragen, um einen Color Filter-Film zu erzeugen. Die Transparenz, 
coioristische Werte, Hitzestabilitat und der Kontrast werden an diesem Color Filter- 
Film bestimmt. 

Die Transmission des beschichteten Glassubstrates wird spektropliotometrisch im 
Anwendungsbereich von 400 - 700 nm ermittelt. Die (x>loristischen Werte werden 
mit dem CIE Farbdreieck (xyY Werte) beschrieben: x beschreibt dabei die blau-rot 
Achse, y die blau-grOn Achse, Y die Brillanz. 

Die Viskositat wlrd an der oben beschriebenen Color Filter-Paste mit einem 
Rotationsviskosimeter bel einer Temperatur von 23"C ± O.S'C und bei einer 
Schergeschwindigkeit von 60s''' ermittelt. 

Die Hitzestabilitat wird durch den delta E Wert beschrieben; der delta E Wert wlrd 
nach DIN 6174 bestimmt, er beschreibt den Gesamtfarbabstand und ISsst sich aus 
den X, y, Y Werten errechnen. Das beschichtete Glassubstrat wird nach Messung 
der Transmission bei SO'C fQr 10min temperiert. AnschlieBend werden die 
Transmission gemessen und das delta E berechnet. Das beschichtete 
Glassubstrat wird nun bei 250''C fOr 1 h temperiert und wiederum ein delta E Wert 
ermittelt. 

Aulierdem wird mit der Color Filter-Paste eine Vollton-Lacklerung und nach 
VerdQnnen mit einer WeifS-Paste eine sogenannte Aufhellungslackierung durch 
Rakelung angeferb'gt, deren Coloristiken beurteilt werden. 
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PrQfung fur Color Filter mit der Pigmentzusammensetzung gemaR Belspiel 11b: 

Es wird eine Color Filter-Paste hergestellt. Die ViskositSt der Color Filter-Paste 
betrdgt: /? = 12,8 mPa.s. 

Anschliedend werden 3 ml von der Color Filter-Paste pipettiert und auf ein 
Glassubstrat mittels Spin Coater bei einer Drehgeschwindigkeit von 2500 rpm 
wShrend 20s aufgetragen. Die coioristischen Eigenschaften des Color Filter-Films 
werden anschlieHend spektrophotometrisch bestimmt. 

Coloristische Werte: 



X 


y 


Y 


0,581 


0.327 


22,1 



Transmissionswerte: 



Wellenldnge 


400 nm 


410 nm 


420 nm 


430 nm 


440 nm 


450 nm 


Transmission (%) 


23,4 


17,7 


12,9 


9.1 


6.4 


4.7 


Wellenldnge 


460 nm 


470 nm 


480 nm 


490 nm 


500 nm 




Transmission (%) 


3,3 


2,8 


2,7 


2,5 


2.0 




Welleniange 


510 nm 


520 nm 


530 nm 


540 nm 


550 nm 


560 nm 


Transmission (%) 


2,1 


2,6 


2,9 


1.5 


0,7 


1.0 


Wellenlange 


570 nm 


580 nm 


590 nm 


600 nm 


610 nm 




Transmission (%) 


5,0 


31,4 


65,4 


78,4 


83,8 




Wellenlange 


620 nm 


630 nm 


640 nm 


650 nm 


660 nm 


670 nm 


Transmission (%) 


86,3 


87.0 


86,9 


86,5 


86,0 


85,9 


Wellenlange 


680 nm 


690 nm 


700 nm 








Transmission (%) 


86.1 


86.4 


87.0 









Die Hitzestabilitat ist gut. 



Die Lackierungen zeigen hohe Transparenz und Farbstarke und einen reinen 
Farbton. 
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Es wird eine Color Filter-Paste hergestelit. Die Viskositat der Color Filter-Paste 
betrSgt: rj = 23.2 mPa.s. 

AnschlleRend werden 3 ml von der Color Filter-Paste pipettiert und auf ein 
Glassubstrat mitlels Spin Coater bel einer Drehgeschwindigkeit von 2500 rpm 
wahrend 20s aufgetragen. Die colorlstlschen Eigenschaften des Color Filter-Films 
werden anschlieUend spektrophotometrlsch bestlmmt. 

Coioristische Werte: 



X 


y 


Y 


0,588 


0.324 


19,5 



Transmissionswerte: 



Wellenlange 


400 nm 


410 nm 


420 nm 


430 nm 


440 nm 


450 nm 


Transmission (%) 


20,3 


15,5 


11,3 


7,9 


5.6 


4.1 


WelleniSnge 


460 nm 


470 nm 


480 nm 


490 nm 


500 nm 




Transmission (%) 


2,9 


2.4 


2.4 


2.2 


1.8 




Wellenlange 


510 nm 


520 nm 


530 nm 


540 nm 


550 nm 


560 nm 


Transmission (%) 


1,8 


2,2 


2.2 


1.4 


0,7 


0,8 


Wellepldnge 


570 nm 


580 nm 


590 nm 


600 nm 


610 nm 




Transmission (%) 


3.4 


22.2 


52,9 


70,2 


78,0 




Wellenlange 


620 nm 


630 nm 


640 nm 


650 nm 


660 nm 


670 nm 


Transmission (%) 


82,1 


84.3 


85.7 


86,4 


86,6 


86,6 


Wellenlange 


680 nm 


690 nm 


700 nm 








Transmission (%) 


86,5 


86.3 


86,2 









Die Hitzestabiiitat ist gut. 



Die Lackierungen zeigen hohe Transparenz und Farbstarke und einen nsinen 
Farbton. 

PrOfung fOr Color Filter mit der Pigmentzusammensetzung gemafi Beispiel 13: 
Es wird eine Color Filter-Paste hergestelit. Die Viskositat der Color Filter-Paste 
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betragt: /?= 119,8 mPa.s. 

AnschlieBend werden 3 ml von der Color Filter-Paste pipettrert und auf ein 
Glassubstrat mittels Spin Coater bei einer Drehgeschwindlgkeit von 2500 rpm 
wahrend 20s aufgetragen. Die coloristischen Eigenschaften des Ck)lor Filter-Films 
werden anschlieliend spektrophotometrisch bestimmt. 

Coloristische Werte: 



X 


y 


Y 


0.634 


0,331 


17,2 



Transmissionswerte: 



Wellenldnge 


400 nm 


410 nm 


420 nm 


430 nm 


440 nm 


450 nm 


Transmission (%) 


8,9 


6,5 


4.4 


2.8 


1.8 


1,2 


Wellenl3nge 


460 nm 


470 nm 


480 nm 


490 nm 


500 nm 




Transmission (%) 


0,8 


0,6 


0,5 


0,5 


0.4 




Welleni3nge 


510 nm 


520 nm 


530 nm 


540 nm 


550 nm 


560 nm 


Transniission (%) 


0.4 


0.5 


0.5 


0,3 


0.2 


0.2 


Wellenlange 


570 nm 


580 nm 


590 nm 


600 nm 


610 nm 




Transmission (%) 


0,5 


11.3 


44,1 


68,3 


79.1 




Wellenlange 


620 nm 


630 nm 


640 nm 


650 nm 


660 nm 


670 nm 


Transmission (%) 


83,6 


85,7 


86.8 


87,5 


87,8 


88.0 


Wellenlange 


680 nm 


690 nm 


700 nm 








Transmission (%) 


88,1 


88,1 


88.2 









Die Hitzestabllitat ist gut. 



Die Lackierungen zeigen liohe Transparenz und Farbstarke und einen reinen 
Farbton. 
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PatentansprQche: 

1) Pigmentzusammensetzung, enthaltend ein Disazopigment der Formel (I), 



und ein Oder mehrere Pigmente aus der Gruppe der organischen Orange-, Rot- 
und Violetpigmente. 

2) Pigmentzusammensetzung nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 
dass das organische Orangeplgment C.I. Pigment Orange 5. 13. 14, 16, 34, 36, 
38, 42, 43, 48, 49, 51, 61, 62, 64, 67, 68, 69, 71, 72. 73, 74; Oder eine 
Kombination davon ist. 

3) Pigmentzusammensetzung nach Ansprucii 1, dadurch gekennzeichnet, 
dass das organische Rotpigment C.I. Pigment Red 1, 2. 3, 4. 5. 7, 9, 12. 14. 23, 
38, 41, 42, 48, 48:1, 48:2, 48:3, 48:4, 48:5, 48:6, 49, 49:1, 51:1. 52:1, 52:2, 53. 
53:1, 53:3, 57, 57:1. 57:2. 57:3, 58:2, 58:4, 63:1, 81. 81:1. 81:2, 81:3, 81:4, 81:5. 
81:6. 88. 112. 122, 123, 144, 146, 148, 149, 150, 166, 168, 169, 170, 175, 176. 
177, 178, 179, 184, 185. 187, 188, 190, 192, 194, 200, 200:1, 202, 206, 207, 208, 
209, 210. 214. 216. 220. 221, 224, 242, 246, 247, 251, 253, 254, 255, 256, 257, 
260, 262. 264, 270, 272; 

Oder eine Kombination davon ist. 



o 




o 



(I) 



4) Pigmentzusammensetzung nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, 
dass das organische Violetpigment C.I. Pigment Violet 19 ist. 
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5) Pigmentzusammensetzung nach mindestens einem der AnsprOche 1 bis 4, 
dadurch gekennzelchnet, dass das Gewichtsverhaltnis Disazopigment der Fomnel 
(I) zu organischem Orange-, Rot- Oder Violetpigment (0,1 zu 99,9) bis (99,9 zu 
0,1)betragt. 

6) Pigmentzusammensetzung nach mindestens einem der AnsprQctie 1 bis 5, 
dadurch gekennzelchnet, dass das Gewichtsverhaltnis Disazopigment der Forme! 
(I) zu organischem Orange-, Rot- Oder Violetpigment (10 zu 90) bis (90 zu 10) 
betragt. 

7) Pigmentzusammensetzung nach mindestens einem der AnsprQche 1 bis 6, 
dadurch gekennzelchnet, dass sie eine feste Ldsung Oder Mischkristall 1st. 

8) Verfahren zur Herstellung einer Pigmentzusammensetzung nach 
mindestens einem der AnsprQche 1 bis 6 durch Vermlschen des DIsazoplgments 
der Formel (I) mit dem Oder den organischen Orange-, Rot- Oder Violetplgmenten. 

9) Verwendung einer Pigmentzusammensetzung nach mindestens einem der 
AnsprQche 1 bis 7 zum PIgmentleren von hochmolekularen organischen 
IVIaterialien, belspieiswelse von KunststofFen, l-larzen, Lacken, Anstrichfarben, 
elektrophotographlschen Tonem und Entwicklem, Elektretmateriallen, Farbfiltem 
sowie von Tinten, Ink-Jet-Tlnten, Druckfarben und Saatgut. 

10) IHochmolekulares organisches Medium, enthaltend eine farberisch 
wirksame IVIenge einer Pigmentzusammensetzung nach einem Oder mehreren der 
AnsprQche 1 bis 7. 
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'L' Verdffentllchung, die geeignet 1st, einen Priorftatsanspruch zweife!han er- 
scheinen zu tassen, oder durch die das Verdffentn(^ungsdatum einer 
anderen Im Recherchenbericht genannten VeroffenWchung belegt warden 
soil Oder die aus einem anderen besonderen Carund angegeben ist (wie 
ausgefQhrt) 

'O* Verdffentltohung, die sich auf etne mundfiche Offent)arung, 

e&te Benutzung, eine AussteOung od^randena MaBnahmen-bezteht 

'P* VerSffentOchung, die vor dem Intematlonalen Anmeldedatum. aber nach 
dem beanspruchten Pttoritatsdatum verSffentHcht worden bt 



"T* SpStere Verdffentllchung, die nach dem intematlonalen Anmeldedatum 
Oder dem Prioritatsdatum verSffentllcht worden Ist und mit der 
Anmeldung nIcht kolSdiert, sondem nur zum VerstSndnIs des der 
Erflndung zugrundellegenden Prinzlps oder der Ihr zugrundellegenden 
Theorfe angegeben ist 

"X' VeroffentOchung von besonderer Bedeutung; die beanspruchte Erflndung 
kann allein au%und dieser Verdffentiichung nIcht als neu oder auf 
erfinderlscherTaUgkelt benihend betrachtet werden 

'Y* Ver6ffent0chung von besonderer Bedeutung; die beanspruchte Erflndung 
kann nteht als auf erfinderischerTStigkelt t>emhend betrachtet 
werden. wenn die Verdffentllchung mB emeroder mehreren anderen 
Verdffentllchungen dieser Kategorte In Verblndung gebracht wlrd und 
dIese Verblndung fQr einen Fachmann nahellegend Ist 

*&' VeroffentOchung, die MltgBed dersetben PatentfamiOe Ist 
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